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(54) Title: NOVEL ALKANOLAMIDE-FREE THICKENING LATEX 
(54) Titre: NOUVEAU LATEX EPAISSISSANT SANS ALCANOLAMIDE 
(57) Abstract 

The invention concerns a method for preparing a composition in the form of an invert latex, comprising an oil phase, an aqueous 
phase, at least an emulsifier of the type water-in-oil (W/O), at least an emulsifier of the type oii-in-water (O/W), from 20 to 75 wt. 
%, mainly from 20 to 60 wt. % and more particularly from 30 to 45 wt. %, of a branched or crosslinked anionic polyelectrolyte. The 
invention is characterised in that the polymerisation reaction is carried out at a pH less than 5.5, the emulsifiers do not belong to the class 
of alkanolamides and said anionic polyelectrolyte is based, either on a monomer with a strong acid function, or at least a monomer with a 
strong copolymerised acid function or with a monomer having a weak acid function, or with a neutral monomer. The resulting compositions 
are used in cosmetics. 



(57) Abrege* 

Procea'e' de preparation d'une composition sous forme d'un latex inverse, comprenant une phase huile, une phase aqueuse, au moins 
un agent emulsifiant de type eau dans huile (E/H), au moins un agent emulsifiant de type huile dans eau (H/E), de 20 % a 75 % en poids, 
principalement de 20 % a 60 % en poids et plus particulierement de 30 % a 45 % en poids, d'un polyelectrolyte anionique branche ou 
r6ticul6, caracterise en ce que la reaction de polymerisation est realisee a un pH inferieur a 5,5, que les agents emulsifiants n'appartiennent 
pas a la classe des alcanolamides et que ledit polyelectrolyte anionique est a base, soit d'un monomere possedant une fonction acide fort, 
soit d'au moins un monomere possedant une fonction acide fort copolymerise ou bien avec au moins un monomere possedant une fonction 
acide faible, ou bien avec au moins un monomere neutre. Compositions obtenues et applications en cosmetique. 
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Nouveau latex epaississant sans alcanolamide. 

5 La presente demande concerne un nouveau procede de latex eau dans huile, et 

['application de ces latex en tant qu'epaississant et/ou emulsionnant pour des produits de 
soins de la peau et des cheveux ou pour la fabrication de preparations cosmetiques, 
dermo-pharmaceutiques ou pharmaceutiques. 

Parmi les differents epaississants existants et utilises pour ces usages, il y a, en- 

10 particulier, les polymeres epaississants synthetiques, se pr6sentant sous forme de latex 
inverse, c'est-a-dire dont la phase continue est une huile. La mise en solution de ces 
latex est extremement rapide ; les polymeres contenus dans ces latex inverses, sont par 
exemple des copolymeres acrylamide/acrylamido 2-methyl 2-propanesulfonate de so- 
dium ; ils sont deja neutralises et lorsqu'ils sont mis en solution dans l'eau, par exemple 

15 & une concentration de 1%, on observe que le pH est gen^ralement superieur a 6. De tels 
latex inverses sont decrits dans les demandes de brevet europeen publiees sous les nu- 
meros EP 0 186 361 et EP 0 503 853. Ces latex gardent une capacite epaississante im- 
portante meme a pH 4. 

Cependant, le procede de preparation de tels copolymeres met en ccuvre, des 

20 tensioactifs de la famille des alkanolamides comme leWitcamide 511 ; or, ces compo- 
sees chimiques sont susceptibles de se degrader en composes de la classe des nitrosami- 
nes qui eux, sont des produits connus comme potentiellement cancerigenes. La simple 
mise en application du principe de precaution rend done ineluctable a plus ou moyen 
terme, Tinterdiction d'utiliser les latex inverses mentionnes ci-dessus dans la preparation 

25 de produits cosmetiques, dermo-pharmaceutiques ou pharmaceutiques. C'est pourquoi la 
demanderesse s'est interessee a la mise au point d'un nouveau procede de synthese de 
latex inverses qui ne presente pas cet inconvenient. 

L' invention a pour un objet un procede de preparation d'une composition sous 
forme d'un latex inverse, comprenant une phase huile, une phase aqueuse, au moins un 

30 agent emulsifiant de type eau dans huile (E/H), au moins un agent emulsifiant de type 
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huile dans eau (H/E), de 20% a 75% en poids, principalement de 20% a 60% en poids et 
plus particulierement de 30% a 45% en poids, d'un polyelectrolyte anionique branche 
ou reticule, comprenant successivement : 

- une etape (a) de preparation d'une solution aqueuse contenant les monomeres et 
5 les eventuels additifs ; 

- une etape (b) d'emulsification de la phase aqueuse preparee a l'&ape (a), dans 
une phase organique, en presence d'un ou plusieurs agents emulsifiants de type eau dans 
huile ; 

- une etape (c) de polymerisation des monomeres dans la phase aqueuse amorcee 
10 par Tintroduction dans ladite phase, d'un initiateur de radicaux libres ; et, 

- une etape (d) d'addition dans la dispersion resultante d'un ou plusieurs agents 
emulsifiants de type huile dans eau, a une temperature inferieure a 50°C, 

caracteris£ en ce que : 

- la reaction de polymerisation de l'etape (c) est realisee a un pH inferieur a 5,5, 
15 - aucun desdits agents emulsifiants, n'appartient & la classe des alcanolamides et 

- ledit polyelectrolyte anionique est a base, soit d'un monomere possedant une 
fonction acide fort, soit d'au moins un monomere possedant une fonction acide fort co- 
polymerise ou bien avec au moins un monomere possedant une fonction acide faible, ou 
bien avec au moins un monomere neutre, 

20 Selon une variante de ce proc6de, le milieu reactionnel issu de l'etape (b), est 

concentre par distillation, avant la mise en ceuvre de l'etape (c). 

Selon une mise en ceuvre prefer£e du proc^de tel que defini precedemment, la 
reaction de polymerisation est amorcee par un couple oxydoreducteur generateur d'ions 
hydrogenosulfite (HSOs"), tel que le couple hydroperoxyde de cumene -metabisulfite de 

25 sodium (Na2S20s), ou le couple hydroperoxyde de cumene-chlorure thionyle (SOCb) a 
une temperature inferieure ou egale a 10°C, si desire, additionne d'un agent co-initiateur 
de polymerisation tel que par exemple razo-bis(isobutyronitrile) (AIBN), puis conduite 
soit de maniere quasi-adiabatique jusqu'a une temperature superieure ou egale a 50°C, 
soit en controlant la temperature. 

30 Par alcanolamide, on designe les produits resultant de Taction des acides gras en 
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quantites equimoleculaires sur les alcanolamines tels que par exemple la mono- ou, la 
diethanolamine . 

Par "agent emulsifiant du type eau dans huile", on designe des agents emulsi- 
fiants possedant une valeur HLB suffisamment faible pour fournir des emulsions eau 
5 dans huile tels que les polymeres tensioactifs commercialises sous le norn de 

HYPERMER™ ou tels que les extraits de sorbitan, comme le monooleate de sorbitan 
commercialise par la Societe SEPPIC sous le nom de marque Montane ™ 80, ou 
Pisosteorate de sorbitan commercialise par SEPPIC sous le nom de Montane ™ 70®, 
Par "agent emulsifiant du type huile dans eau", on designe des agents emulsi- 
10 fiants possedant une valeur HLB suffisamment elevee pour fournir des emulsions huile 
dans l'eau tels que les esters de sorbitan ethoxyles comme Poleate de sorbitan ethoxyle 
avec 20 moles d'oxyde d'ethylene. 

Par polymere branche, on designe un polymere non lineaire qui possede des 
chaines pendantes de maniere a obtenir, lorsque ce polymere est mis en solution dans 
15 l'eau, fort etat d'enchevetrement conduisant a des viscosites a bas gradient tres impor- 
tantes. 

Par polymere reticule, on designe un polymere non lineaire se presentant a l'etat 
de reseau tridimensionnel insoluble dans l'eau, mais gonflable a l'eau et conduisant 
done a 1'obtention d'un gel chimique. La composition obtenue selon le procede tel defi- 
20 ni precedemment, peut comporter des motifs reticules et/ou des motifs branches. 

L' invention a plus particulierement pour objet un procSde tel que defini prece- 
demment, caracterisee en ce que 30 % a 80 %, de preference 30 % a 60 % en propor- 
tions molaires, des motifs monomeriques que le polyelectrolyte anionique comprend, 
possedent une fonction acide fort ; et plus particulierement caracterise en ce que le 
25 polyelectrolyte anionique comprend de 30 % a 50 % d'un monomere comportant une 
fonction acide fort et de 70 % a 50 %, soit d'un monomere comportant une fonction 
acide faible, soit d'un monomere neutre. 

La fonction acide fort du monomere en comportant est notamment la fonction 
acide sulfonique ou la fonction acide phosphonique, et de preference ledit monomere 
30 est 1'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1-propanesulfonique. ou l'acide. La 
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fonction acide faible du monomere en comportant est notamment, la fonction acide car- 
boxylique, et de preference, ledit monomere est choisi parmi Tacide acrylique, Tacide 
methacrylique, Tacide itaconique ou Tacide maleique. Le monomere neutre est notam- 
ment choisi parmi I'acrylamide, Tacrylate de (2-hydroxy ethyle), Tacrylate de (2,3- 
5 dihydroxydthyle), le methacrylate de (2-hydroxy ethyle), le methacrylate de (2,3- 
dihydroxyethyle), ou un derive ethoxyle, avec un indice OE compris entre 1 et 20, de 
chacun de ces esters. 

L'invention a plus particulierement pour objet un procede tel que defini prece- 
demment, caracterise en ce que le polyelectrolyte anionique comporte en proportions 
10 molaires de 30 % k 50 % de 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1-propane sulfoni- 
que, partiellement ou totalement salifie sous forme d'un sel de metal alcalin, de prefe- 
rence le sel de sodium, ou sous forme du sel d'ammonium, et de 70 % a 50 % 
d'acrylamide . 

L'invention a plus particulierement pour objet un procede tel que defini prece- 
15 demment, caracterise en ce que le polyelectolyte anionique est reticule et/ou branche 
avec un compose diethytenique ou polyethylenique dans la proportion molaire exprimee 
par rapport aux monomeres mis en oeuvre, de 0,005% a 1%, et de preference de 0,01% a 
0,1% et, Tagent de reticulation et/ou Tagent de ramification est notamment choisi parmi 
le methacrylate d'&hyleneglycol, le diallyloxyacetate de sodium, le diacrylate 
20 d'ethyleneglycol, le diallyl uree, le trimethylol propanetriacrylate ou plus particuliere- 
ment le methylene-bis(acrylamide). 

Le latex obtenu par le procede selon Tinvention, contient generalement de 2,5% 
a 15% en poids, et de preference de 4% a 9% en poids, d'agents emulsifiants, parmi 
lesquels de 20% a 50%, notamment de 25% a 40% du poids total des agents emulsi- 
25 fiants presents sont du type eau dans huile (E/H) et dans laquelle de 80% a 50%, no- 
tamment de 75% a 60%, du poids total des agents emulsifiants, sont du type huile dans 
eau (WE). 

Selon un aspect particulier du procede tel que defini precedemment, les agents 
emulsifiants du type eau dans huile consistent essentiellement en du monooleate de sor- 
30 bitan. 
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Selon un autre aspect particulier, la composition obtenue par le procede tel que 
defini precedemment, est caracterisee en ce que la phase huile represente de 15% a 
40%, de preference de 20% a 25%, de son poids total. Cette phase huile est constitute 
soit par une huile minerale commerciale contenant des hydrocarbures satures de type 
5 paraffinique, isoparaffinique, cycloparaffinique, presentant a temperature ambiante, une 
densite entre 0.7 et 0.9 et un point d'^bullition superieur a 180°C, telle que par exemple 
l'Exxsol D 100 S commercialise par EXXON ou une huile blanche minerale, telle que 
le MARCOL ™ 52, ou l'isohexadecane commercialise par BAYER ou de Tisodod6- 
cane, soit par une huile veg&ale, soit par une huile de synthese, soit par un melange de 

10 plusieurs de ces huiles. 

Selon un aspect prefere de la presente invention, la composition obtenue par le 
procede tel que defini precedemment, est caracterisee en ce que la phase huile est cons- 
titute essentiellement d'isohexadecane ou de MARCOL ™ 52. L'isohexadecane, qui est 
identifie dans Chemical Abstracts par le numero RN = 93685-80-4, est un melange 

15 d'isoparaffines en C\ 2 , C ]6 et C 2 o contenant au moins 97% d'isoparaffines en C| 6 , parmi 
lesquelles le constituant principal est le 2,2,4,4,6,8,8-heptamethyl nonane 
(RN = 4390-04-9). Le MARCOL ™ 52 est une huile commerciale rtpondant a la defi- 
nition des huiles de vaseline du Codex franfais. C'est une huile blanche minerale 
conforme aux regimentations FDA 21 CFR 172.878 et CFR 178.3620(a) et est inscrite 

20 a la Pharmacopee des USA, US XXIII (1995) et a la pharmacopee europeenne (1993). 

Les latex contiennent entre 20% et 50% d'eau. Les latex selon T invention peu~ 
vent egalement contenir divers additifs tels que des agents complexants, des agents de 
transfer!, ou des agents limiteurs de chaine. 

L'invention a aussi pour objet Tutilisation de la composition obtenue selon le 

25 procede tel que defini precedemment, pour preparer une composition topique cosmeti- 
que, dermo-pharmaceutique ou pharmaceutique. 

Une composition topique selon l'invention, destinee a etre appliquee sur la peau 
ou les muqueuses de Phomme ou de 1'animal, peut consister en une emulsion topique 
comprenant au moins une phase aqueuse et au moins une phase huile. Cette emulsion 

30 topique peut etre du type huile dans eau. Plus particulierement, cette emulsion topique 
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peut consister en une emulsion fluide, telle un lait ou un gel fluide. La phase huile de 
P emulsion topique peut consister en un melange d'une ou plusieurs huiles. 

Une composition topique selon l'invention peut etre destinee a une utilisation 
cosmetique ou etre utilisee pour preparer un medicament destine au traitement des ma- 
5 ladies de la peau et des muqueuses. Dans ce dernier cas, la composition topique com- 
porte alors un principe actif qui peut par exemple consister en un agent anti- 
inflammatoire, un myorelaxant, un antifongique ou un antibacterien. 

_ Lorsque la composition topique est utilisee en tant que composition cosmetique 
destinee a etre appliquee sur la peau ou les muqueuses, ette peut ou non comporter un 
10 principe actif, par exemple un agent hydratant, un agent bronzant, un filtre solaire, un 
antirides, un agent a visee amincissante, un agent antiradicalaire, un agent antiacneique 
ou un antifongique. 

Une composition topique selon l'invention comporte habituellement entre 0,1% 
et 10% en poids de I'agent epaississant defini ci-dessus. Le pH de la composition topi- 
15 que est de preference superieur ou egal a 5, plus pr^ferentiellement, il est compris entre 
6et 12. 

La composition topique peut en outre comporter des composes classiquement 
compris dans ce type de compositions, par exemple des parfums, des conservateurs, des 
colorants, des emollients ou des tensioactifs. 
20 Selon encore un autre aspect, l'invention concerne Tutilisation du nouvel agent 

Epaississant conforme a l 1 invention mentionnee ci-dessus, pour epaissir et emulsionner 
une composition topique comprenant au moins une phase aqueuse. 

La composition cosmetique, dermopharmaceutique ou pharmaceutique definie 
ci-dessus comprend generalement de 0,1% a 10% et plus particulierement entre 0,5% et 
25 5% en poids dudit latex inverse. Elle se presente notamment, sous la forme d'un lait, 
d'une lotion, d'un gel, d'une creme, d'un gel creme, d'un savon, d'un bain moussant, 
d'un baume, d'un shampooing ou d'un apres shampooing. 

De fa<;on generale, ledit latex inverse, peut remplacer avantageusement les pro- 
duits vendus sous le nom SEPIGEL™ 305 ou SEPIGEL™ 501 par la demanderesse, dans 
30 les compositions cosmetiques, dermopharmaceutiques ou pharmaceutiques, car il pre- 
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sente aussi une bonne compatibility avec les autres excipients utilises pour la prepara- 
tion de formulations telles que les laits, les lotions, les cremes, les savons, les bains, les 
baumes, les shampooings ou les apres shampooings. II peut aussi etre utilise en combi- 
naison lesdits SEPIGEL 
5 II est notamment compatible avec les concentres decrits et revendiques dans les 

publications internationales WO 92/06778, WO 95/04592, W095/13863, WO98/47610 
ou FR 2734 496, ou avec les agents tensioactifs decrits dans WO 93/08204. 
II est particulierement compatible avec le MONTANOV™ 68, le MONTANOV™ 82, le 
MONTANOV™ 202 ou le SEP1PERL™ N. II peut egalement etre utilisS dans des emul- 

10 sions du type de celles decrites et revendiquees dans EP 0 629 396 et dans les disper- 
sions aqueuses cosmetiquement ou physiologiquement acceptables avec un compose 
organo-polysiloxane choisi, par exemple parmi ceux decrits dans WO 93/05762 ou dans 
WO 93/213 16. II peut egalement etre utilise pour former des gels aqueux a pH acide 
cosmetiquement ou physiologiquement acceptables, tels que ceux decrit dans WO 

15 93/07856 ; il peut encore etre utilise en association avec des celluloses non-ioniques, 
pour former par exemple des gels de coiffage, tels que ceux decrits dans EP 0 684 024, 
ou encore en association avec des esters d'acides gras et de sucre, pour former des com- 
positions pour le traitement du cheveu ou de la peau telles que celles decrites dans EP 0 
603 019. ou encore dans les shampooings ou apres shampooings tels que decrits et re- 

20 vendiques dans WO 92/21316 ou enfin en association avec un homo polymere anioni- 
que tels que le CARBOPOL™ pour former des produits de traitement des cheveux 
comme ceux decrits dans DE 195 23596. II est egalement compatible avec de nombreux 
principes actifs, tels que par exemple, les agents autobronzants comme le dihydroxya- 
cetone (DHA) ou les agents anti-acne ; il peut done etre introduit dans des compositions 

25 auto-bronzantes comme celles revendiquees dans EP 0 715 845,EP 0604249, EP 

0576188 ou dans WO 93/07902. II est egalement compatible avec les derives N-acyles 
d'aminoacides, ce qui permet son utilisation dans des compositions apaisantes notam- 
ment pour peaux sensibles, telles que celles decrites ou revendiquees dans WO 
92/21318, WO 94/27561 ou WO 98/0961 1. II est aussi compatible avec les acides gly- 

30 coliques, avec 1'acide lactique, avec l'acide salicylique les retinoides, le phenoxy etha- 
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nol, les sucres, le glyceraldehyde, les xanthanes, les acides de fruit, et les divers polyols 
utilises dans la fabrication de formulations cosm6tiques. 

L'invention a done aussi pour objet, l'utilisation d'un latex inverse tel que defini 
pr£cedemment, pour preparer une composition cosmetique, dermopharmaceutique ou 
5 pharmaceutique. 

Les exemples qui suivent ont pour but d'illustrer la presente invention sans tou- 
tefois la limiter. 

Exempie 1 : Preparation du latex selon 1'invention 

a) On charge dans un b6cher, sous agitation 
10 - 80 g d'eau permutee, 

- 95,96g d'une solution aqueuse d'hydroxyde de sodium a 48 % (en poids), 

- 246,7 g d'acide 2-methyl-2[(l-oxo-2 propenyl) amino] 1 -propane sulfonique, 

- 253,8 g d'acrylamide a 50 %, 

- 0, 45 g de diethylene triamine pentacetate de sodium, 
15 -.0,1 32g de methylene-bis-acrylamide ; 

le pH de la phase aqueuse pr6c6demment decrit est ajuste a environ 5,0 et la quantite de 
phase aqueuse est completee jusqu'a concurrence de 682 g par ajout d'eau permutee. 
Parallelement, on prepare une phase organique en introduisant dans un becher agite 
successivement : 
20 - 220 g d'isohexadecane, 

-2 1 g de Montane ™ 80 VG (oldate de sorbitan commercialise par SEPPIC) 
-0,2gd'AIBN. 

La phase aqueuse est introduite progressivement dans la phase organique puis 
soumise a une agitation mecanique violente de type ultra-turrax® commercialise par 
25 IKA. 

L'emulsion obtenue est alors transferee dans un reacteur de polymerisation. 
L'emulsion est soumise a un barbotage d'azote important de maniere a eliminer 
l'oxygene et refroidit a environ 5-6°C. 

On introduit alors 5ml d'une solution contenant 0,28% (en poids) 
30 d'hydroperoxyde de cumene dans Pisohexadecane. 
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Apres un temps suffisant pour une bonne homogeneisation de la solution, on in- 
troduit alors une solution aqueuse de metabisulfite de sodium (2,5 g dans 100 ml d'eau) 
a raison de 0,5 ml/minute. L' introduction est realisee pendant environ 60 minutes. 
Pendant cette introduction, on laisse monter la temperature dans le reacteur de polyme- 
5 risation jusqu'a la temperature finale de polymerisation. 

On maintient alors le milieu reactionnel pendant environ 90 minutes a cette tem- 
perature. 

L'ensemble estrefroidi jusqu'a une temperature d'environ 35^0 et on introduit 
lentement 50 g d'oleate de sorbitan ethoxyle a 20 moles d'oxyde d'ethylene. 
10 On obtient Pemulsion desiree: 
Evaluation des proprietes 

+ viscosite dans l'eau a 2% de latex (Brookfield RVT Mobile 6, vitesse 20):23 450 
mPas 

(Brookfield Mobile 6, vitesse 5): r\ = 69 000 mPas. 
15 b) On reit£re le procede decrit precedemment au paragraphe a), en substituant 

Tisohexadecane par du Marcol ™ 52, pour preparer un latex sur base d'huile blanche 
minerale. 

Les exemples suivants mettent en ceuvre Tune quelconque des emulsions prepa- 
res a Texemple 1. 

20 

Exemple 2 : Creme de soin 



Cyclom&hicone : 


10% 


Composition 1 : 


0,8% 


MONTANOV' M 68: 


2% 


alcool stearylique : 


1% 


alcool stearique : 


0,5% 


conservateur : 


0,65% 


Lysine : 


0,025% 


EDTA (sel disodique) : 


0,05% 


Gomme de xanthane : 


0,2% 
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Glycerine : 3% 

Eau: q.s.p. 100% 

Exemple 3 : Creme de soin 

5 Cyclomethicone : 10% 

Composition 1 : 0,8% 

MONTANOV™68 : 2% 

Perfluoropolymethylisopropylether : 0,5% 

alcool stearylique : 1% 

10 alcool stearique : 0,5% 

conservateur : 0,65% 

Lysine : 0,025% 

EDTA (sel disodique) : 0,05% 

PEMULEN™ TR : 0,2% 

15 Glycerine : 3% 

Eau: q.s.p. 100% 

Exemple 4 : Baume apres-rasage 
FORMULE 

20 A Composition 1 : 1,5% 

Eau: q.s.p 100% 

B MICROPEARL™M 100: 5,0% 

SEPICIDE™CI: 0,50% 

Parfum : 0,20% 

25 ethano!95°: 10,0% 

MODE QPERATOIRE 
Ajouter B dans A. 



30 
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Exemple 5 : Emulsion satinee pour le corps 

FORMULE 





A 


SIMULSOL™ 165 : 


5,0% 


5 




LANOL™ 1688: 


8,50% 






beurre de Karite : 


2% 






huile de parafifine : 


6,5% 






LANOL™ 14M : 


3% 






LANOL™ S : 


0,6% 


10 


B 


eau : 


66,2% 




C 


MICROPEARL™ M 100 : 


5% 




D 


Composition 1 : 


3% 




E 


SEPIC1DE™ CI : 


0,3% 






SEPICIDE™HB: 


0,5% 


15 




MONTEINE™ CA : 


1% 






Parfum : 


0,20% 






acetate de vitamine E : 


0,20% 






Sodium pyrolidinonecarboxylate : 


1% (agent hydratant) 



MODE OPERATOIRE 



20 Ajouter C dans B, emulsionner B dans A a 70°C, puis ajouter D a 60°C puis E a 30°C. 



Exemple 6 : Lait corporel 

FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 5,0% 

25 LANOL™ 1688 : 12,0% 

LANOL™ 14M : 2,0% 

alcool cetylique : 0,3% 

SCHERCEMOL™ OP : 3% 

B eau: q.s.p. 100% 

30 C Composition 1 : 0,35% 
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D SEPICIDE™ CI : 0,2% 
SEPICIDE™ HB : 0,5% 
Parftim : 0,20% 

MODE OPERATOIRE 
5 Emulsionner B dans A vers 75°C ; ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C 



Exemple 7 : Creme H/E 

FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 
10 LANOL™ 1688: 

LANOL™ P : 



5,0% - 
20,0% 

1 ,0% (additif a effet stabilisant) 



B eau: q.s.p. 100% 

C Composition 1 : 2,50% 
15 D SEPICIDE™ CI: 0,20% 
SEPICIDE™ HB : 0,30% 
MODE OPERATOIRE 

Introduire B dans A vers 75°C ; ajouter C vers 60°C, puis D vers 45°C 



20 Exemple 8 : gel solaire non gras 



FORMULE 

A Composition 1 : 3,00% 

Eau : 30% 

B SEPICIDE™ CI: 0,20% 

25 SEPICIDE™ HB : 0,30% 

Parfum: 0,10% 

C colorant : q.s.p 

eau: 30% 

D MICROPEARL™ M 1 00 : 3,00% 

30 Eau: q.s.p 100% 
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E huile de silicone : 2,0% 

PARSOL™ MCX : 5,00% 

MODE OPERATOIRE 
5 Introduire B dans A; ajouter C, puis D, puis E. 



Exemple 9 : Lait solaire 

FORMULE 

A ~SEPIPERL™N: ~ 3,0% 

10 huile de sesame : 5,0% 

PARSOL™ MCX ; 5,0% 

Carraghenane X : 0,1 0% 

B eau: q.s.p.100% 

C Composition 1 : 0,80% 

15 D Parfiim : q.s. 

Conservateur : q.s. 



MODE OPERATOIRE 

Emulsionner B dans A a 75°C puis ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C et ajuster le 
20 pH si necessaire 

Exemple 10 : Gel de massage 



FORMULE 

A Composition 1 : 3,5% 

25 Eau : 20,0% 

B colorant: 2 gouttes/lOOg 

Eau : q. s. 

30 C alcool: 10% 
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Menthol : 0,10% 

D huile de silicone : 5,0% 
MODEOPERATOIRE 
5 Ajouter B dans A; puis ajouter au melange, C puis D 

Exemple 11: gel soin de massage 



FORMULE 

A Composition 1 : 3,00% 

10 Eau : 30% 

B SEPICIDE™ CI : 0,20% 

SEPICIDE™ HB : 0,30% 

Parfum : 0,05% 

C colorant : q. s. 

15 Eau: q. s.p. 100% 

D MICROPEARL™ SQL : 5,00% 

LANOL™ 1688 : 2% 



MODE OPERATOIRE 
20 Preparer A; additionner B, puis C, puis D. 



Exemple 12: Gel coup d'eclat 

FORMULE 

A Composition 1 : 4% 

25 Eau : 30% 

B ELASTINE HPM : 5,0% 

C MICROPEARL™ M 100 : 3% 

Eau : 5% 

D SEPICIDE™ CI : 0,2% 

30 SEPICIDE™ HB : 0,3% 
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Parfum : 0,06% 

Sodium pyrolidinonecarboxylate 50% : 1 % 

Eau: q. s.p. 100% 
MODE OPERATOIRE 



5 Preparer A; additionner B, puis C, puis D. 



Exemple 13: Lait corporel 

_ FORMULE 

A SEPIPERL™ N : — 3,0% 

10 Triheptonate de glycerol : 1 0,0% 

B eau: q.s.p.100% 

C Composition 1 : 1,0% 

D parfum : q. s. 

15 Conservateur : q. s. 

MODE OPERATOIRE 



Fondre A a environ 75°C . Emulsionner B dans A a 75°C puis ajouter C vers 60°C, 
puis D . 

20 Exemple 14 : Emulsion d§maquillante a Fhuile d'amande douce 



FORMULE 

MONTANOV™ 68 : 5% 

huile d'amandes douces : 5% 

eau: q.s.p.100% 

25 Composition 1 : 0,3% 

glycerine : 5% 

conservateur : 0,2% 

parfum : 03% 



30 
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Exemple 15 : Cr£me hydratante pour peaux grasses 



FORMULE 





X lA\tT A VTAI »TM 

MONTANOV 68 : 


coy 

5% 


5 


Cetylstearyloctanoate : 


8% 




octyl palmitate : 


2% 




eau : 


q.s.p.100% 




Composition 1 : 


0,6% 




MICROPEARL™M100: 


Wo 


10 


Mucopolysaccharides : 


5% 




SEPICIDE™ HB: 


0,8 




Parfum : 


03% 



Exemple 16: Baume apres-rasage apaisant sans alcool 
FORMULE 



melange de lauryl aminoacides : 


0,1% a 5% 


aspartate de magnesium et de potassium : 


0,002% a 0,5% 


LANOL™ 99 : 


2% 


huile d'amandes douces : 


0,5% 


eau : 


q.s.p.100% 


Composition 1 : 


3% 


SEPICIDE™ HB : 


0,3% 


SEPICIDE™ CI : 


0,2% 


Parfum : 


0,4% 



25 Exemple 17 : Crdme aux AHA pour peaux sensibles 

FORMULE 

melange de lauryl aminoacides : 0,1% a 5% 

aspartate de magnesium et de potassium : 0,002% a 0,5% 
LANOL™ 99 : 2% 
30 MONTANOV™ 68 : 5,0% 
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Eau: q.s.p.100% 

Composition 1 : 1,50% 

acide gluconique : 1 ,50% 

tri ethylamine : 0,9% 

5 SEPICIDE™HB: 0,3% 

SEPICIDE™ CI : 0,2% 

Parfum : 0,4% 

Exemple 18: Soin apaisant apres soleil — 

10 FORMULE 

melange de lauryl aminoacides : 0, 1% a 5% 
aspartate de magnesium et de potassium : 0,002% a 0,5% 

LANOL™99: 10,0% 

Eau: q.s.p.100% 

15 Composition 1 : 2,50% 

SEPICIDE™ HB: 0,3% 

SEPICIDE™ CI : 0,2% 

Parfum : 0,4% 

Colorant : 0,03% 

20 

Exemple 19 : Lait demaquillant 

FORMULE 

SEP1PERL™N: 3% 

PRIMOL™352: 8,0% 

25 huile d'amandes douces : 2 % 

eau: q.s.p.100% 

Composition 1 : 0,8% 

conservateur : 0,2% 



30 



WO 00/32639 1 8 PCT/FR99/02886 



Exemple 20 : Lait corpore) 

FORMULE 

SEPIPERL™N: 3,5% 

5 LANOL™ 37T : 8,0% 

SOLAGUM™ L : 0,05% 

Eau: q.s.p.100% 

Benzophenone : 2,0% 

_ dimethicone 350cPs : 0,05% 

10 Composition 1 : 0,8% 

conservateur : 0,2% 

parfum : 0,4% 

Exemple 21 : Emulsion fluide a pH alcalin 

15 MARCOL™ 82 : 5,0% 

NaOH : 10,0% 

Eau: q.s.p.100% 

Composition 1 : 1,5% 

20 Exemple 22 : Fond de teint fluide 

FORMULE 

SIMULSOL™ 165 : 5,0% 

LANOL™ 84D : 8,0% 

LANOL™ 99 : 5,0% 

25 Eau: q.s.p.100% 

pigments et charges minerales : 10,0% 

Composition 1 : 1,2% 

conservateur : 0,2% 

parfum : 0,4% 



30 
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10 



Exemple 23 : Lait solaire 

FORMULE 

SEPIPERL™ N : 
LANOL™ 37T : 
PARSOL NOX™ : 
EUSOLEX™ 4360 : 
Eau : — 
Composition 1 : 
conservateur : 
parfiim : 



3,5% 
10,0% 
5,0% 
2,0% 

q.s.p.100% 
1,8% 
0,2% 
0,4% 



Exemple 24 : Gel contour des yeux 
FORMULE 

15 Composition 1 : 2,0% 

Parfum : 0,06% 

Sodium pyrrolidinonecarboxylate : 0,2% 

DOW CORNING™ 245 Fluid : 2,0% 

Eau : q. s. p. 100% 

20 

Exemple 25: Composition de soin non rincee 
FORMULE 

Composition 1 : 1,5% 

Parfum : q. s 

25 Conservateur : q. s. 

DOW CORNING™ X2 8360 : 5,0% 

DOW CORNING™ Q2 1401 : 1 5,% 

Eau: q.s.p.100% 



30 
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Exemple 26 : Gel amincissant 



Composition 1 : 5 % 

Ethanol : 30 % 

5 Menthol: 0,1% 

Cafeine : 2,5 % 

extrait de ruscus : 2 % 

extrait de lierre : 2 % 

SEPICIDE™-±IP : 1 % 

10 Eau: q. s.p. 100% 



Exemple 27 : Baume apres-rasage apaisant sans alcool 
FORMULE 



A 


LIPACIDE™ PVB : 


1,0% 




LANOL™ 99 : 


2,0% 




Huile d'amandes douces : 


0,5% 


B 


Composition 1 : 


3,5% 


C 


eau : 


q.s.p.100% 


D 


parfum : 


0,4% 




SEPICIDE™ HB : 


0,4% 




SEPICIDE™ CI : 


0,2% 



Exemple 28: Gel rafratchissant apres-rasage 



FORMULE 

25 A LIPACIDE™ PVB : 0,5% 

LANOL™ 99 : 5,0% 

Composition 1 : 2,5% 

B eau: q.s.p.100% 

C MICROPEARL™ LM : 0,5% 

30 Parfum : 0,2% 
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SEPICIDE™ HB : 0,3% 
SEPICIDE™ CI : 0,2% 



Exemple 29: Soin pour les peaux grasses 
5 FORMULE 

A MICROPEARL™ M3 1 0 : 1 ,0% 

Composition 1 : 5,0% 

Isononanoate d'octyle : 4.0% 

10 B eau: q.s.p.100% 

C SEPICONTROL™ A5 : 4,0% 

Parfiim : 0,1% 

SEPICIDE™ HB : 0,3% 

SEPICIDE™ CI : 0,2% 

15 D CAP1GEL™98: 0,5% 

Eau : 10% 

Exemple 30 : Creme aux AHA 
FORMULE 

20 A MONTANOV™ 68 : 5,0% 

LIPAC1DE™PVB: 1,05% 

LANOL™99: 10,0% 

B eau: q.s.p.100% 

Acide gluconique : 1,5% 

25 TEA (triethylamine) : 0,9% 

C Composition 1 : 1,5% 

D parfum: 0,4% 

SEPICIDE™ HB: 0,2% 

SEPICIDE™ CI: 0,4% 
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Exemple 31 : Autobronzant non gras pour visage et corps 



FORMULE 

A LANOL™2681: 3,0% 

5 Composition 1 : 2,5% 

B eau: q.s.p.100% 

Dihydroxyacetone : 3,0% 

C parfum : 0,2% 

SEPICIDE™HHB : 0,8% 

10 NaOH (hydroxyde de sodium) : qs pH = 5 % 

Exemple 32 : Lait solaire au monoT de Tahiti 

FORMULE 

A Monoi de Tahiti : 10% 

15 LIPACIDE™ PVB : 0,5% 

Composition 1 : 2,2% 

B eau: q.s.p.100% 

C parfiim: 0,1% 

SEPICIDE™ HB : 0,3% 

20 SEPICIDE™ CI: 0,1% 

Methoxycinnamate d'octyle : 4,0% 

Exemple 33 : Soin solaire pour le visage 
FORMULE 

25 A Cyclomethicone et dimethiconol : 4,0% 

Composition 1 : 3,5% 

B eau : q.s.p.100% 

C parfum : 0,1% 

SEPICIDE™ HB : 0,3% 

30 SEPICIDE™ CI : 0,21% 
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10 



Methoxycinnamate d'octyle : 5,0% 

Micatitane : 2,0% 

Acide lactique : q.s.p. pH - 6,5 

Exemple 34 : Emulsion bronzante sans soleil 
FORMULE 

A ' LANOL™99: 15% 

MONTANOV™ 68 : 5,0% 

Paramethoxycinnamate d'octyle : 3,0% 



B eau: q.s.p. 100% 

Dihydroxyacetone : 5,0% 

Phosphate monosodique : 0,2% 

C Composition 1 : 0,5% 

15 D parfum: 0,3% 

SEPICIDE™HB: 0,8% 

NaOH: q.s.pH=5. 
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Le MONTANOV 68 (cetearyl glucoside), est une composition auto-emulsionnable 
telle que d&rite dans WO 92/06778, commercialisee par la societe SEPPIC. 
Le MICROPEARL M 100 est une poudre ultra fine au toucher tres doux et a action 
5 matifiante commercialisee par la societe MATSUMO 

Le SEPICIDE™ CI, imidazoline uree, est un agent conservateur commercialise par la 
societe SEPPIC. 

PEMULEN™ TR est un polymere acrylique commercialism par GOODRICH. 
Le SIMULSOL™ 165 est du stearate de-glycerol auto-emulsionnable commercialisee 
10 par la societe SEPPIC. 

Le LANOL™ 1688 est un ester emollient a effet non gras commercialise par la societe 
SEPPIC. 

Le LANOL™ 14M et le LANOL® S sont des facteurs de consistance commercialises 
par la societe SEPPIC. 
15 Le SEPICIDE™ HB , qui est un melange de phenoxyethanol, de methyl paraben, 

d'6thylparaben, de propylparaben et de butylparaben, est un agent conservateur com- 
mercialise par la societe SEPPIC. 

Le MONTEINE™ CA est un agent hydratant commercialise par la societe SEPPIC. 
Le SCHERCEMOL™ OP est un ester emollient a effet non gras. 
20 Le LANOL™ P est un additif a effet stabilisant commercialise par la societe SEPPIC. 
Le PARSOL™ MCX est de l'octyl paramethoxycinnamate; commercialise par la societe 
GIVAUDAN. 

Le SEPIPERL™ N est un agent nacrant, commercialise par la societe SEPPIC, a base 
d'un melange d'alkyl poly glucosides tels que ceux decrits dans WO 95/13863. 
25 Le MICROPEARL™ SQL est un melange de micro particules renfermant du squalane 
qui se libere sous Taction du massage; il est commercialise par la societe MATSUMO. 
Le LANOL™ 99 est de Fisononyl isononanoate commercialise par la societe SEPPIC. 
Le LANOL™ 37T est du triheptanoate de glycerol, commercialise par la societe 
SEPPIC. 

30 Le SOLAGUM™ L est un carraghenane commercialise par la societe SEPPIC. 
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Le MARCOL™ 82 est une huile de paraffine commercialisee par la societe ESSO. 
Le LANOL™ 84D est du malate de dioctyle commercialise par la societe SEPPIC. 
Le PARSOL NOX™ est un filtre solaire commercialise par la societe GIVAUDAN. 
T EUSOLEX™ 4360 est un filtre solaire commercialise par la societe MERCK. 
5 Le DOW CORNING™ 245 Fluid est de la cyclom&hicone, commercialisee par la so- 
ciete DOW CORNING. 

Le LIPACIDE™ PVB,est un hydrolysat de proteines de ble palmitoyle, est commercia- 
lisee par la societe SEPPIC. 

Le MICROPEARL™ LM est un melange de~squalane, de polymethylmethacrylate) e^ 

10 de Menthol, commercialise par la societe SEPPIC. 

Le SEPICONTROL™ A5 est un melange capryloyl glycine, sarcosine, extrait de cinna- 
mon zylanicum, commercialise par la societe SEPPIC, tel que ceux decrits dans la de- 
mande internationale de brevet PCT/FR98/0I313 deposee le 23 juin 1998. 
Le CAPIGEL™ 98 est un copolymere d'acrylates commercialise par la societe SEPPIC. 

15 Le LANOL™ 2681 est un melange caprylate, caprate de coprah, commercialise par la 
societe SEPPIC. 

Le MONTANOV™ 202, est une composition telle que decrite dans WO 98/47610, 
commercialisee par la societe SEPPIC. 
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REVINDICATIONS 

1 . Procede de preparation d'une composition sous forme d'un latex inverse, 
5 comprenant une phase huile, une phase aqueuse, au moins un agent emulsifiant de type 

eau dans huile (E/H), au moins un agent emulsifiant de type huile dans eau (H/E), de 
20% a 75% en poids, principalement de 20% a 60% en poids et plus particulierement de 
30% a 45% en poids, d'un polyelectrolyte anionique branche ou reticule, comprenant 
~" successivement T — 
10 - une etape (a) de preparation d'une solution aqueuse contenant les monomeres et 

les eventuels additifs ; 

- une etape (b) d'emulsification de la phase aqueuse preparee a 1'etape (a), dans 
une phase organique, en presence d'un ou plusieurs agents emulsifiants de type eau dans 
huile ; 

15 - une etape (c) de polymerisation des monomeres dans la phase aqueuse amorcee 

par Introduction dans ladite phase, d'un initiateur de radicaux libres ; et, 

- une etape (d) d'addition dans la dispersion resultante d'un ou plusieurs agents 
emulsifiants de type huile dans eau, a une temperature inferieure a 50°C, 

caracterise en ce que : 

20 - la reaction de polymerisation de Vetape (c) est realisee a un pH inferieur a 5,5, 

- aucun desdits agents emulsifiants, n'appartient a la classe des alcanolamides et 

- ledit polyelectrolyte anionique est a base, soit d'un monomere possedant une 
fonction acide fort, soit d'au moins un monomere possedant une fonction acide fort co- 
polymerise ou bien avec au moins un monomere possedant une fonction acide faible, ou 

25 bien avec au moins un monomere neutre. 

2. Procede tel que defini a la revendication 1, dans lequel le milieu reac- 
tionnel issu de Tetape (b), est concentre par distillation, avant la mise en ceuvre de 
Tetape (c). 

3. Procede tel que defini a l'une des revendications 1 ou 2, dans lequel 
30 la reaction de polymerisation est amorcee par un couple oxydo-reducteur generateur 
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d'ions hydrogenosulfite (HSCV), tel que le couple hydroperoxyde de cumene - 
metabisulfite de sodium (T^SaOs), ou le couple hydroperoxyde de cumene-chlorure 
thionyle (SOCh) a une temperature inferieure ou egale a 10°C, si desire, additionne d'un 
agent co-initiateur de polymerisation, tel que l r azo-bis(isobutyronitrile) (AIBN). 
5 4. Precede tel que defini a l'une des revendications 1 a 3, caracterisee en ce 

que 30% a 80%, de preference 30% a 60% en proportions molaires, des motifs mono- 
m£riques, que le polyelectrolyte anionique comprend, possedent une fonction acide 
fort ; et plus particulierement caracterise en ce que le polyelectrolyte anionique com- 
prend de 30% a 50% d'un monomere comportant une fonction acide fort et de 70% a 
10 50%, soit d'un monomere comportant une fonction acide faible, soit d'un monomere 
neutre. 

5. Procede tel que defini a la revendication 4, caracterise en ce que le poly- 
electrolyte anionique comporte en proportions molaires de 30 % a 50 % de 2-methyl 2- 
[(1-oxo 2-propenyl) amino] 1-propanesulfonique, partiellement ou totalement salifie 

15 sous forme d'un sel de metal alcalin, de preference le sel de sodium, ou sous forme du 
sel d'ammonium, et de 70 % a 50 % d'acrylamide . 

6. Procede tel que defini a l'une des revendications 1 a 5, caracterise en ce 
que le polyelectolyte anionique est reticule et/ou branche avec un compose diethyleni- 
que ou poly&hylenique dans la proportion molaire exprimee par rapport aux monome- 

20 res mis en ceuvre, de 0,005% a 1%, et de preference de 0,01% h 0,1%. 

7. Procede tel que defini k la revendication 6, caracterise en ce Tagent de 
reticulation et/ou l'agent de ramification est choisi parmi le methacrylate 
d'ethyleneglycol, le diallyloxyacetate de sodium, le diacrylate d'ethyleneglycol, le 
diallyl uree, le trimethylol propanetriacrylate ou, plus particulierement, le methylene- 

25 bis(acrylamide). 

8. Procede tel que defini a Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce 
que, les agents £mulsifiants du type eau dans huile mis en ceuvre, consistent essentiel- 
lement en du monooleate de sorbitan. 

9. Procede tel que defini a l'une des revendications 1 a 8, caracterise en ce 
30 que, la phase huile represente de 1 5% a 40%, de preference de 20% a 25%, de son poids 
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total. 

10. Precede tel que defini a l'une des revendications 1 a 9, caracterise en ce 
que, la phase huile est constitute d'isohexadecane ou d'huile blanche minerale. 

1 1 . Utilisation de la composition obtenue selon le procede tel que defini a 
5 Tune des revendications 1 a 10, pour preparer une composition topique cosmetique, 

dermo-pharmaceutique ou pharmaceutique. 

12. Composition cosmetique, dermo-pharmaceutique ou pharmaceutique 
comprenant de 0,1% a 10% en poids d'un latex inverse obtenu selon le procede tel que 
defini a Tune des revendications 1 a 10. 

10 13. Composition telle que definie a la revendication 12, sous la forme d'un 

lait, d'une lotion, d'un gel, d'un gel creme, d'une creme, d'un savon, d'un bain mous- 
sant, d'un baume, d'un shampooing ou d'un apres shampooing. 
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